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Resumen: 
en este trabajo se presentan los resultados de una 
investigación que consistió en el depósito y crecimiento 
de películas delgadas de nitruro de aluminio (aln) 
empleando la técnica de erosión iónica reactiva 
por corriente directa (dc). Se describe el análisis 
experimental de las propiedades estructurales de las 
películas.
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Introducción
Hoy día, la Ciencia de Superficies y Películas Delgadas 
ha alcanzado un alto grado de especialización. la 
combinación de las propiedades de diversos materiales 
crecidos en película delgada ha permitido el desarrollo 
de una gran variedad de dispositivos semiconductores. 
en este trabajo nos enfocaremos en el nitruro de 
aluminio (AlN), material perteneciente al grupo de 
los nitruros, denominados compuestos iii-V. estos 
materiales tienen un gran potencial en aplicaciones 
tecnológicas como dispositivos funcionales en campos 
tales como la fotónica (dispositivos optoelectrónicos), 
tribología (recubrimientos resistentes al desgaste y a 
sustancias hostiles) y microelectrónica (heteroestructuras 
semiconductoras y electrodos transparentes) [1,2].
por otra parte, durante el proceso de síntesis y crecimiento 
de AlN en película delgada, es posible incorporarle 
oxígeno. el material que surge al combinar un metal con 
oxígeno y nitrógeno (MeNxOy; me: metal, en este caso al), 
se le denomina oxinitruro. cuando se incorpora oxígeno 
durante el crecimiento de la película de AlN, se induce 
la producción de enlaces iónicos metal-oxígeno dentro 
de la matriz de enlaces covalentes metal-nitrógeno. de 
esta manera, la colocación de átomos de oxígeno en la 
estructura cristalina del AlN produce modificaciones 
significativas en sus propiedades eléctricas y ópticas, 
modificándose por consiguiente la conductividad térmica 
y propiedades piezoeléctricas del material resultante 
[3,4]. los oxinitruros de aluminio, al ser tan versátiles, 
se pueden aplicar como recubrimientos protectores, 
recubrimientos ópticos, electrónicos y bio-electrónicos, 
por su respuesta espectral en el uV (absorción), muy 
similar a la piel humana [5-7] . asímismo, el AlN oxidado 
crecido en película delgada puede ser un material que 
reemplace a las películas convencionales de Si3N4 o de 
SiO2 en celdas solares tipo-p [2,8-10].
       dado el potencial de aplicaciones del AlN (ya sea 
puro u oxidado), aunado a que el proceso de oxidación 
del AlN policristalino es un mecanismo que aún no se 
comprende del todo, sobretodo en la modificación de 
las propiedades de la película, es importante realizar un 
estudio detallado que involucre tanto la síntesis de este 
tipo de sistemas, como el análisis de sus propiedades 
utilizando técnicas experimentales y cálculos teóricos.
       para la fabricación de las películas de AlN existen 
varias técnicas y/o procedimientos disponibles, entre 
algunas de ellas se encuentran el depósito por vapor 
químico (cVd: chemical Vapor deposition)[11-13], 
epitaxia de haces moleculares (mBe: molecular Beam 
epitaxy) [14,15], depósito asistido por haz de iones 
(ion beam assisted deposition) [16,17] y erosión iónica 
reactiva por magnetrón (ionic-reactive magnetron 
sputtering).
       de las técnicas mencionadas, la erosión iónica 
reactiva se puede emplear para crecer películas delgadas 
de aln con un crecimiento controlado altamente 
direccional (a lo largo del eje c), cumpliendo con los 
requerimientos de área larga de depósito (del orden de 
cm2) y temperatura baja del sustrato (de temperatura 
ambiente a 200°c como máximo). una temperatura 
baja es un requerimiento importante: una temperatura 
alta sería totalmente incompatible con el proceso de 
fabricación de dispositivos [1].
       la estructura cristalina es una de las propiedades 
más importantes de un material, ya que es el punto de 
partida para explicar todas las demás. por tal motivo, en 
este trabajo se llevó a cabo un análisis de las propiedades 
estructurales de las muestras utilizando difracción de 
rayos X y espectroscopia uV, para obtener información 
acerca de los parámetros de red, espesor y homogeneidad.
Experimental
Síntesis de las películas
el equipo experimental para el depósito y crecimiento de 
películas delgadas está ubicado en las instalaciones del 
Laboratorio de Películas Delgadas del CICFIM de 
la FCFM-UANL y está conformado por una cámara de 
pirex conectada a un sistema de alto vacío. el alto vacío, 
que se produce con un sistema de bomba mecánica y 
turbomolecular, puede alcanzar valores de ≈1x10-6 torr.  
dentro de la cámara, la distancia entre el magnetrón 
(donde se coloca el blanco) y porta sustratos se mantiene 
fija en 5 cm. El porta sustratos lleva integrado un 
calefactor (hasta 600°c) conectado a un medidor de 
temperatura. Justo arriba del magnetrón está posicionado 
un obturador manual que puede impedir o permitir a 
voluntad del operador la llegada de partículas al sustrato. 
el magnetrón está conectado a una fuente externa que 
suministra el voltaje (Volts) y provee mediciones de 
la corriente sobre el blanco (amperes) y la potencia 
(Watts). por medio de una válvula se inyectan los gases 
dentro de la cámara (gases de alta pureza de Ar, N2 y O2, 
99.999%). El flujo de cada gas se controla con rotámetros 
individuales.
un disco de aluminio (1" de diámetro, 1/8" de 
espesor, 99.99 % de pureza) se utilizó como blanco. 
las películas se depositaron en sustratos portaobjetos 
de vidrio sometidos previamente a limpieza ultrasónica 
en un baño de acetona. previo al depósito se efectúa 
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vacío a una presión base de ≈10-6 torr con el calefactor 
activado a 100°c, para efectos de limpieza de la cámara 
(degasificar). Posteriormente, se introduce el gas argón 
y se aplica el voltaje de descarga para generar el plasma 
(Ar+) durante 20 min a una presión de trabajo de 10 
mTorr (20 sccm de flujo) para limpieza del blanco. 
toda esta parte del proceso se realizó con el obturador 
colocado entre blanco-sustrato. 
       al término del procedimiento de limpieza cámara-
blanco, se inicia el proceso de depósito. para el 
crecimiento de películas de AlN se introduce en la 
cámara una mezcla de Ar y N2 como gases reactivos. 
para el crecimiento de películas de alno se introduce 
una mezcla de Ar y N2 y O2. las muestras se depositaron 
utilizando flujos de 20 sccm para Ar, 1 sccm para N2 
y 1 sccm para O2. la temperatura se aplicó durante el 
proceso de depósito.
Se fabricaron cuatro muestras, de las cuales dos 
corresponden a AlN (15 min de depósito, etiquetadas S1 y 
S2 ) y dos a AlNO (10 min de depósito, etiquetadas S3 y S4 ). 
Caracterización de las películas
las propiedades estructurales de las películas se 
analizaron con un equipo de difracción de rayos 
X philips X´pert de ánodo de cobre, radiación 
Kα, λ=1.54 Å. Se tomaron mediciones de alta resolución 
theta/2theta (geometría Bragg-Brentano) con un tamaño 
de paso de 0.005°. la homogeneidad y espesor óptico 
de las películas se evaluaron por medio de curvas de 
transmitancia obtenidas con un espectrómetro uV-
Visible marca perkin elmer 350.
Resultados y discusión
en la Tabla 1 se incluyen las condiciones experimentales 
de crecimiento con las cuales se obtuvieron las películas. 
en la columna de la extrema derecha de cada tabla 
también se incluye el espesor óptico, calculado de las 
curvas de transmitancia uV-Visible. en la Figura 1 se 
presentan los difractogramas de rayos X.
comprobando que las películas cristalizaron en una 
estructura tipo würzita, los difractogramas se procesaron 
con un programa de software para obtener los parámetros 
de red a y c correspondientes a cada muestra, partiendo 
de la base de datos JcpdS (archivo pdf # 00-025-1133, 
c=4.97 Å, a=3.11 Å) [18]. 
utilizando la fórmula de Bragg: 
(1)
(2)
y la fórmula para la distancia entre planos (para una red 
hexagonal):
entonces se introducen al programa los planos (h 
k l) con su respectivo ángulo θ, extraídos directamente 
de cada difractograma. con estos datos se procede 
a calcular los parámetros de red a y c utilizando un 
análisis de correlación múltiple de optimización por 
mínimos cuadrados. en el procedimiento, cada plano es 
un parámetro que se mantiene constante y los parámetros 
de red son los que se ajustan según el procedimiento 
mencionado. con este procedimiento, el análisis se 
vuelve más cuantitativo y no se limita solamente a 
comparar difractogramas con el estándar de la base de 
datos.
En las películas, se puede observar que la reflexión 
(002) presenta mayor intensidad (o número de cuentas) 
en la S2. en este caso, la temperatura aplicada de 100 c° 
incrementó el ordenamiento cristalino del sistema. en la 
Figura 1. Difractogramas obtenidos de las películas 
depositadas sobre sustratos de vidrio
Tabla 1. Parámetros experimentales de depósito de las 
muestras
S1
S2
S3
S4
(Película) °C @ tiempo
V
(Volts)
P
(Watts)
Espesor
(nm)
360
360
360
360
120
130
190
185
980
970
820
940
(AIN) TA @15min
(AIN) 100°C @15 min
(AINO) TA @ 10 min
(AINO) 120° C @ 10 min
+
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S3 y S4, la intensidad de la reflexión (002) y el tamaño de 
grano son similares en ambos casos, lo cual demuestra 
que la temperatura aplicada a S4 no tuvo efecto para 
mejorar su cristalinidad.
de todas las muestras, la S2 fue la que presentó 
mayor grado de cristalinidad (evaluando intensidad 
y tamaño de grano), indicando que un rango de 
temperaturas, desde temperatura ambiente a ≈ 100° 
c, es la que se debe suministrar al sistema para lograr 
crecimiento cristalino altamente orientado.
en cuanto al oxígeno y sus productos de reacción, 
la presencia de compuestos de alúmina (γ-Al2O3: JcpdS 
# 29-63) o espinel (γ-AlON: JcpdS 10-425 y 18-52) 
no fue detectada en los difractogramas, con especial 
énfasis en las muestras S3 y S4 mismas que fueron 
crecidas con flujo de oxígeno. Sin embargo, en términos 
termodinámicos, el aluminio elemental presenta una 
reacción energéticamente más favorable con el oxígeno 
que con el nitrógeno: es más favorable formar Al2O3 
en una reacción de fase gaseosa de Al + (3/2)O2, que 
AlN de Al + (1/2)N, ya que ΔG( Al2O3 )= - 1480 KJ/
mol, mientras que ΔG(AlN)= - 253 KJ/mol [3,5,19]. Por 
lo tanto, la existencia de las fases de Al2O3 ó AlON en 
las películas no puede ser descartada. Sin embargo, la 
presencia de estas fases puede estar en proporciones muy 
pequeñas, tales que escapan a la capacidad de detección 
de la técnica de rayos X.
la muestras crecidas sin oxígeno (sin descartar 
trazas residuales) S1 y S2 presentan una mayor calidad 
cristalina que S3, S4. para estas tres últimas muestras, 
el oxígeno introducido en la cámara puede inducir la 
oxidación del blanco (denominado “envenenamiento 
del blanco”), formando una película superficial de óxido 
de aluminio amorfo AlOx. esta capa de óxido puede 
formar una barrera electrostática que puede afectar la 
efectividad del proceso de erosión iónica, al disminuir 
la energía cinética de las partículas que inciden en el 
sustrato. esta disminución en la energía cinética afectará 
la calidad cristalina de la película.
el oxígeno también interactúa con la red de AlN, 
cuando a través de un mecanismo de difusión, sustituye 
a un átomo de nitrógeno del enlace más débil al-n0, 
paralelo a la dirección [0001] [3,20,19]. el radio iónico 
del oxígeno (r0=0.140 nm) es casi diez veces mayor que 
el radio iónico del nitrógeno (r0=0.01-.02 nm) [21], por lo 
que al sustituir al nitrógeno, perturbará el ordenamiento 
cristalino de la red, induciendo defectos puntuales. 
de esta manera, los defectos puntuales afectarán el 
apilamiento del arreglo hexagonal en la dirección “c”. 
en este aspecto, se ha reportado que el oxígeno tiende 
a formar configuraciones octaedrales que tienden a 
posicionarse en el plano basal {001}, por ser el de menor 
energía [9,10]. este efecto más notorio para las películas 
crecidas con flujo de oxígeno. Por ejemplo, para la S4, 
la temperatura aplicada (120° c) puede promover un 
ingreso por difusión más efectivo para el oxígeno; por 
eso en este caso, la temperatura no contribuyó a mejorar 
la calidad cristalina de la película. en la S3, el oxígeno 
provocó en las películas una baja calidad cristalina, aún 
en ausencia de temperaturas altas.
en la Tabla 2 se incluyen los datos obtenidos de 
calcular los parámetros de red de cada muestra. Se 
incluye también el cálculo de tamaño de grano L por la 
fórmula de debye- Scherrer [22].
de los datos de la tabla 2 se puede observar que 
los parámetros de red calculados presentan algunas 
diferencias con respecto al estándar de JCPDS (a=3.11 
Å y c=4.97 Å), sobretodo el valor de c. En las muestras 
S3 y S4, que fueron depositadas con flujo de oxígeno, 
el valor de c tiende a alejarse más del valor reportado 
en el estándar, lo que concuerda también con la baja 
intensidad de la reflexión (002) detectada en estas 
muestras, denotando el defecto de apilamiento en la 
dirección [0001].
la calidad de una película delgada se puede evaluar 
con espectroscopia uV-Visible, realizando mediciones 
de transmitancia vs longitud de onda (T vs λ) [23]. Con 
las curvas T vs λ se obtiene el espesor y el coeficiente de 
absorción. las curvas de T vs λ se incluyen en la Figura 
2.
cuando el espesor de la película es uniforme, los 
efectos de interferencia entre el sustrato y la película 
dan lugar a la aparición de oscilaciones. el número 
de oscilaciones está relacionado con el espesor de la 
película. la aparición de oscilaciones indica que el 
espesor de la película delgada es uniforme. en caso 
contrario, esto es si el espesor no fuera uniforme, los 
efectos de interferencia se anularían y la curva luciría 
Tabla 2. Parámetros de red obtenidos de las mediciones de 
difracción de rayos X
S1
S2
S3
S4
a c c/a L
4.99
4.98
5.0
5.0
1.60
1.60
1.59
1.59
21
23
21
20
3.11
3.11
3.13
3.14
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como una envolvente [24]. a partir de las oscilaciones 
en una curva T vs λ, el espesor se puede obtener de la 
siguiente fórmula [24,25]:
t= (3)
1
1 12n
λ2 λ1
donde: t es el espesor de la película, n=n(λ) es el índice 
de refracción y λ1 y λ2 son las longitudes de onda entre los 
dos máximos o mínimos más cercanos. 
De la figura, se puede observar que todas las curvas 
presentan oscilaciones, lo cual es un indicador de la 
homogeneidad de los depósitos: el espesor es uniforme, 
independientemente del tipo de crecimiento cristalino de 
cada película.
en la Figura 3 se presenta una imagen de FESEM 
en sección transversal, correspondiente a la S2. de la 
imagen, se puede corroborar la presencia de una interfaz 
película/sustrato muy bien definida, con la película de 
espesor homogéneo que corrobora lo obtenido por medio 
de las mediciones uV-Visible.
con la evidencia que arrojan los análisis realizados 
hasta ahora y comparando con información de la 
literatura, se puede establecer que durante el proceso de 
depósito, el oxígeno se enlaza con el aluminio disponible 
formando fases de AlOx. en las muestras depositadas 
con flujo de Ar+N2, hay trazas de oxígeno residual que 
modificaron en alguna medida los parámetros de red, 
pero no afectaron la calidad cristalina de la película en 
la dirección c. el efecto del oxígeno es mas notorio en 
Figura 2. Curvas de transmisión óptica T vs λ Figura 3. Imagen de FESEM de una sección transversal 
correspondiente a la S2. Se puede observar una interfaz 
bien definida y una película de espesor homogéneo.
las muestras depositadas con flujo de Ar+N2+ O2 (S3, 
S4, S8), donde las fases de AlOx inducen defectos de 
apilamiento en la dirección c. en estas muestras, los 
difractogramas mostraron una intensidad baja de la 
reflexión (002), aunado a un menor tamaño de grano L y 
una modificación más notoria de sus parámetros de red 
con respecto a la red de AlN hexagonal.
de esta manera, los resultados que proveen las 
técnicas de rayos X, y espectroscopía uV-Visible, con 
la imagen de FESEM son mutuamente consistentes y 
complementarios en el análisis de las muestras, donde 
se corrobora la calidad de las películas.
Conclusiones
Se fabricó un conjunto de películas delgadas de AlN y 
AlN oxidado por la técnica de erosión iónica reactiva 
dc. 
 todas las películas presentaron un crecimiento 
preferencial en la dirección [0002], perpendicular al 
sustrato. los análisis por rayos X mostraron que las 
películas están conformadas por una fase mayoritaria 
de AlN hexagonal. las muestras con mayor calidad 
cristalina se depositaron sin flujo de oxígeno. En las 
muestras depositadas con flujo de oxígeno, las películas 
presentan una alteración de sus parámetros de red 
respecto a la celda hexagonal. el oxígeno induce en 
estas películas un defecto de apilamiento en la dirección 
c. independientemente del contenido de oxígeno, las 
películas poseen un espesor homogéneo.
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